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Abstract of EFG8Q51S9 

A method for the preparation of (meth)acryfate-based copolymers, soluble in alkalis by radical emulsion 
polymerisation at a pH less than 4, comprises the addition of a base to the dispersion after polymerisation 
b order to give a pH of 4-7. Also claimed are copolymers prepared by this method. 



Data supplied from the Qsp@eenet database - Worldwide 



HUw/V.3 



,espacenetxom/textdoc?DEl-EFQDOC&IDX-EF0805i69&F-0 



:/27/2007 




(12) 



Europaisches Pateniamt ||||||||| 
Huropsas Patent Office 
Of f fee oisropeen des brevets (1 1 ) EP 0 805 169 A2 

EUffOPfcCHE PATENTANMELDUSMG 



{43} vsrftSsntilchungstag: 


(51) int. ClA C08F 20/12, GG8F 2/22, 


0S.11.t937 PsteritbSati 1997/45 


fn«lP ft/id, PftAP -?Qi /no 


{21} Anmsidsnummsf: 97107231.9 


A61 K 7/06 


(22) Anmeidstag: 38-554,1997 




(84) Bsnannie VeftragssSaatsn: 


{72} Erfinder: 


AT BE CH DE DK ES FR G8 SE IT U NL PT S£ 


Schehlmann, Volker, Of. 




67354 Bdmerberg (DE) 


(30) Pricrriat 02.05.1SSS BE 19617633 






(74) Verlreter; 


(71) Arsmefcter: 


Kirtsefeacft, Werner, Dr. et a! 


BASF AKTlENGESEUSCHAFr 


Patent Attorneys, 


67055 Ludwigshafan (DE) 


Reitstdtter, Ksraebach & Partner, 




Sternwartstrssse 4 




81679 Mtirrcfterj {DE) 



{54} Verfahren mt H&rsteiiursg von Im alkafischen saslichen Copolymerisaten auf (&Mh) 
Aerylatbasis 

($7) Die .Sffinduog beirifft sin Verfehrers zur HerstsJ- 
iyng von im aikaiischefi tSsiicrsen Copoiymerisaten auf 
{M#n)acrytetoB# &jreh radikalische Emulsionspoiy- 
meris&tsori bei einsm pH <4, wotssi mars den pH 4er 
Dispersion naeh der Polymerisation cjyfch Zugabe eirsar 
Ba.se auf airier? Wert im Sefeich von 4 bis 7 einstaiJi. 
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Besehraibung 

Dig vorftsgsnde Erfindursg bstrifft ein Verfehrers zur Harstsitag won m aikaiischen ioaiichen Copolymefisatan auf 
(Mathjacrylatbasls durch radikaSiSGhe EmuisionspolymerlsaSen bei ainem pH <4 sowss die rsch diesaro Verfahren 
.5 efh&stisehen Cope!yrrtarfsste und dsren Verwendung. 

Gopoiymedsata auf >;M8th)acry!atbasis, die im aikaiischen wasaeriSsiieh «jnd, warden baufig auf (Jem Gebiet der 
Kasmatik sis Haarfestsger eingesetet. So beschreibt besspisteweiisadie EP-A-379 082 Haarfasisgungsmfttel, wslche ais 
FihnbMner Copoiymerisste mtt einsra K-Weri von 10 Ess 50 enthsften, die aulgebaui sind aus 75 bis 99 G«w.-% t- 
Sutyiacryiat und/edar t-B^ylmaihaerySai, t bis 25 Gew.-% Aayis&ure undfoder MrtwierjHs&w und 0 bis 10 Gew.-% 
■?o sines we&eren radskaiisch copoiyrnerisiarbaraii Monomersn. Zof-AowsKKfang in dsr Kosmatik werden di« Cafboxyi- 
gruppen dsr Copoiymerisats taslweiss odor voilsiandig dursh Amine neuSfaiisiert 

Die OS-A-4S 14 306 beschreibt Haarfasiigungsrnlttai, weicbe ais Fiimbildner Copolymerisate dsr in der EP-A-379 
082 genannien Art erthaitsn, die aufgebaul sind aus 30 bis 72 <3gw,-% t-Butyiacj-ylat und/toder t'Butytmattwyiai, 10 
bis £8 Gsw.-% Acrytsaum und/oder Methacryte&ira und 0 bis 60 Gew.-% sines radikaiisch copaiymerisie.tsaren Mano- 
rs (roarers odsr einer radikaiisch copolymerisierbaren monomeran Msschung, wobei roindestens sines dieser Monomeran 
ein Horriopoiyrnefisat mit einer Gissternperalur <30 "C liefart. 

Die EF-A-848 806 bescbrsibt alksiiiasiiehe Gopafymsrisate ma rtedrigem Mctekulargewichf, die aufgebaul sind 
aus 25 bis 75 Qm.-% sines wasserunkssiichen roonoethyienisch ungesattigten, aromatischen Monomsrs, und 25 bis 
75 Qm.-% (Mefh)acryte8ur«. Gopolynerisate dieser Art finders Anwendung in Druckpasten. Qbedlachenbehandiungs- 
20 miiteSn, Anstfichrnittein. KiebstoffzuaammeRsatzungsn und Papiarbeschk^kmgsmiBeln. Diese Copciyrrserisatawsrden 
durch Emufe:onspaiyi'!iS:isaticn bei einem pH s4.5 untar Verwendung eines Moieiojiargewichtregiers hergesteiit. 

Wsnn die arwahnten Gopoiymerissle afs Haarfestiger Anwendung finden, moS sewahrfeisiet sein, daB sis gat vonri 
Haar auswaschbar sind !m aiigemainen wird dies erteicht. indem man die Copoiymerisats durch tailwaise Oder vo§- 
stSndige Neutralisation der Carboxyigruppen wasseriosSc*! mash*. Zur Nsutraiisation der Carboxyigruppen verwendei 
«5 man :m aifgemeinsn ein Aikaiinsetaflhydroxid oder, vgrziigsweise, ein organiscbes Amirs. Oar pH-Wert firm Ldsung 
sines iaiiweise odsr wiistandig neutraJisi«tan Copoiymerisaies liegt tm aiigemeinen im Bereich von 8,0 bia 9,5. 

Die Hefsteiiung det Copoiymerisate kann durch Ldsungs-, Suspensions- oder EmLifeionspoiymarisation erfaigan. 
Oabas hat die Emuisionspoiymerisation den Vorteii, daS die erhaKene Otspersion durch physikaisscbe Desodorierung, 
beisssefeweise d«!^ Einieiten von Wasserdampf, von Resfmonomeren und Oenjchstr&gam bflfreft werden kan«. 
s:! Die durch Emulsiorispoiyfne.'isation at haitenen DispefSiorsan zaigen jedoch die beiden foigenden Nachteiie: 

a} Sis bssfean keina ausreichende ScherstabiiitSt. Die ubiicftarwsise zur pfiysikaiischen Deaodoriarung h«farsge- 
sogenasvtad'isiischen Vordcbtungsn fOhrsn zy einer starken Sdheruivg der Dispersion. Bei nicht hMcherxi scbsr- 
sfefoiiao DispersiOiian nat dies zur Foigs, daB teitweisa oder volistandige Koagufatton unstfoder Sedimantation zu 
s& beebaehten ist und/odsr Baiaga in den Apparaturert gebiSdat warden. 

.&'} Die naeh der PoiymarisaSion arhaHanen Dispersioneri sind aufgrund dsr Anwesanheit der Carboxylgruppsn 
sauar und saigen bai 6-monaCgen Lageriesis sine pH-Emiedrigung um ca. 0,3 Einbeiten. Dies ist in der Praxis 
urierwaTscht und nicht akzaptabei. 

4o der vorli8gandao Erfindung iiegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zxr Herat eiiung von sts aikaiiscben ids- 
fichen Copoiymefisaten auf (Ms^acryiatbasssdisrch radikatische Etn^onspoiymetisaSon zu schaffen, das sine Cop* 
oiymerisatdispersSon rnit ausraichendar Stabiiitat iiefert insfossondera soli die Copoiynwisatdispersion aina bassere 
Scberstabiiftat und Lagersfabiiita? aufweisen ais die Dispsrsionen des Standes der Teahnik. 

Ob^snaschendsrv/eise words nun gefunden, da8 diese Aufgabe geidst wird.. warn man den pH-Wert dar nach der 
4S Poiymsrisatton erhaHansri Dsspersion auf einen Wart im Sereich von 4 bis 7 einsteift 

Gaganstartd der vorliegentien Ertindung ist daher ein Verfahren zur Hersteiiung von im aikaiischen iosiicften Gap- 
ofymerisatan auf (M8ih)ac-fyiatbasis durch radlkaiisdie EfTJuisiGnspoiymerisation bet einem pH <4, dm dadufch 
gekennzeichnei ist, daB man den pH-Wert der Dispersion nach d& Polymerisation durch Zugaba einar Bass auf einen 
Wert im Bereich von 4 bis 7 esnsteiit. 
55 Dis Pdyroerisaiion erioig! ausgehend von &.ri&n Monomerangfismisch, welches wenigstans einars AcryisSuresster 
und/oder WethacrySsaureesie;' oder ein Oemisch davon und wenigstans sin dawll copoiymerlsiefbares Monomer eot- 
hs.lt, wekshes wenigstans eine C-arboxyigruppa auweSst. 

Ais Acryis&ure- und MethacrylsSuraester sind diejenigen ge^gnet. wsiche sich durch Emtiisionspoiymerisation 
poiymensiaren iassen. Dabei handed es sich insbasandafe am Ester der Aeryts&ire oder Mathacryteaure mrt C r C 5 - 
m Aikoholen, wie Mefsanoi, Ethanol, isopropanoi, n-PropafKd, n-Butanoi, sec-Butanoi, iso-Sutanoi, t-Butanol und dgl. 
Bevorzugt sind t-Botyiacryiaf oder t-Butyimathacryiat. 

Bei den cartayigfi^penhartigen Monomeren handeit essich vorzugsweise um Acryisaura. Methacrylsaura, Mai- 
sinsaurs, Itaccnsaure odsr Croiorssaurs, 

Bsaondars bevcrsugt sind Acryisaurs oder MefhacrytSaure oder ein Gerniach davon, 
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Zur MrOdifikslion tier Sgenschaffen des Copaiyroerisates kann gegebenenfaiis noch wenigstersi ©in weiterss 
Maiomw einpoiyn'iefjssiert sesn. Dieses Monomer oder mindestens eirses diesef Monomers soil dabe: sin HornopGiy- 
merisat mii einer Sastsanperafesr ;S30 »C iisfem. Votzugsweise handeli as sieh d&bai um G-pCfg-Aikyiacryiate Oder Ci - 
C-j S -A!kyi(m9th)acfy:ats oder ^^-G r C; a -Aikyiaeryianriide Oder N-C-j-Cia'Atkyl^meShJacfyiafflide, tnsfcesofXfefs H-C r 

x G.rAi'kyiacryfamtda Oder -Methacrylarnide ode? Gefnischa von zw@ oder mehrerandiaser Monomers. Afs Ch-Q-Aikyi- 
resie sn dsn genarsnten (Meth)acry!aten und {Meth)ac^1arrsden komrneri Meihyi, Ethyi, n-Propyi, iso-Propyi, n-Bufyi, 
!so-8i.ftyi, sec-Butyi und f-Buty! in Setracht. Besonders bevorzugfa Monornere sind Ethytacryiat oder ein Gemisch aus 
Ethylaerviat und N-t-Boiyiacrytamid, 

Gama8 einar besonders bevorzugten AusfuhrungsfGrm werden die Copoiymerisafce erbaften dyrch fadikaiische 

«' Polymerisation von 

a) 30 bis 72 Gsw.-% t-Sutyfacryiat oder t-BotySniethaeryiatcder eines Gemisches dawn, 
b} 10 bis 28 Gew.-% AerySsaura Oder Methacrylsaura cdereinas Gemisches dawn und 
c) 0 bis 60 Gew.-% sines radikaiisch copoiymerisiarbaren Monomers Oder Gemischas von Monomer en, wobei 
is wsnigstens eines disser Mononwe sin Roroopoiyrnerisat mit einer Giastemperafcr s30"C fietert 

Vorzugsweisa verwsndet man SO bis 72 Gew.-% und Jrsbesondere SO bis 70 Gew.-% des Monomer en a), 

1 0 bis 25 Qm.-% und insbesondere tS bis 23 Gew -%des Mcoomaran b) und 

a; 

3 bis 33 Ge».-% und irtsbesondars ? bis 25 Gsw.-% des Monomeran c). 

Die besonders bevwugien C^oSymerisate sind in der DE-A-43 14 305 bescnrieben. auf deren inhait hiermtt in 
voiSsm Urnfaog Bezug genommen wird. 
as Die K-Werts der etffridungsgsmSSen Poiymerisate liegen im a)!gemeift«n srrs Besaicb von 10 bis 90, verzugsweise 
10 bis 60 und insbesondsre 15 bis 50. Der gewunschte K-Wert iafit sieh in fibfcher Weise dutch Wahl dsr Poiymerisa- 
tionsbedingungan, baispiaiawaise dec ?oiyme.-'isatiQnstefriperafcjr arid der snrtiatorkonzerstrsrtion ainsteiien. Der K-VVert 
kann such durch die Anwendung von Regiern. wis Aidervyden, Halogerweifcindistgeti Oder Schwafeiverbsndungsn, bei- 
spieisweise Foonaldshyd, Aeetaidehyd, Sromtrichtofmelhan, Mercapjpetnarioi, 2-ElhylhexyithiogiycoSat, ThioglvM- 
so sior« Oder Dcdacyimsrcsptan, rgduziert werden. Die Mengen an Regiem, bezogen auf die su pdmerisiefendsri 
Poiymeran, betfagan im aiigenisinen bis *u 10 Gaw.*%, worzugsweise 0,1 bis 5 Gew.-%. 

Did K-Werte warden nach Fikentsschsr, Caiiuiosachemie, Band 13, Setters 58 bis 54 {1932} bei 25*C Jn 1 gew-%iger 
ethanoiisehsr L(5sung gernesssn und sfetleo ein Mag for das Malate^argewidit dsr. 

Die Giastanpsratur dsr erfindurtgsgemaSen Gcpoiymerisats fiegt OWicherweis* im Sereich von SO bis 130 a C, : ins- 
35 besonders 60 bis 1 0O a C. 

Die Hersieiiung der Copoiyrnsrisats edoigi in Obitcher Weise unter Verwendung von initiatoren, wws Paraxo- oder 
Azpverbiridungafi, baispieisweise Dibenzoyiperaxfd i t-But>'iperpiva!at, t-B«tylper-2-e8syfh«canoat t Di-t-Butyipesisxid, t- 
Suiyibydropsraxid, 2,5^Difnetbyi-2.5-di(t)butyipefoxy(hexar.}, AiKaiimefeiii- od&r Ainmoniusrpersuliate, Azc-bis-isobuty- 
ronisrii, S,2'-A£o-bis-{S-Metriyib«tyronitri:}, 2X J '- Azo-bis-{2,4-dirnethyiva3e«oriiirii}, l.l'-Azo-bis-CI-cyciohexancarboniiJi!), 
40 2,2'-Azob^2-8rnidinopropart}safee. 4,4'-Azobss-;4-cyanovaieriansaufe} oder 2-(CafbarrKsyiazo)-is<*iutystirafr!i e!c, 
VVasserstoftperoxid oder Redosdnitiatoren. Die initiatoren wercien obiicherweise in Mengen bis xu 10, vorzogsweise 
0,02 bis 5 08'*-%, besogen auf die zu polymerisiersnden Monomeren esngesetzt. 

Dis Polymerisation mixi in .Arjwasenheii sines fOr diese Zwscke tfclicben Emuigators und/odar Schuteksiioids 
durchgetOhrt, Gseignets Schufxkoiioide sind besspieisweise Poiyvinylaikohoie, C-eiiuiosederrvate osier PolyvinySpyiroii- 
4S dona Die SmuJgaforen konnsn ariarsscher. kattoaischer Oder nicht-ionischer Natur sein. Gseignets Emuigatoran sind 
beispisisweise afhoxySarts Mono- Di- und Triaikyipbenoie, ethtwySarta Fettaikorsote Oder So*itanester, Aikaii- and 
Amn»nk«nsatee von Aiky isuitaten oder Alkyietnarsulfaten, von Alkylsyfensaufen, von LigninsoiSonsaure und von Alky- 
Saryisufforsaaoran oder AikySdiphenyioxidsuifonate. 

Die Es-nuisionspoiymeriaation erfoigt Oblichsrweise urtsr Sa«ersJ.ofeuss(*iuB be! Temperaturen im Bereich von 20 
so bis SOS'C, Die Poiymerisation 'mm diskontsnuiedicb oder teniinyieriicri durdigefishrt warden. 

Die Mengen an Monomerea und Dispergiermittei warflt man zweokmafiigarweise so, daB man sine 30 bis SO gew> 
%iga Dispersion der C«poiymefisata emhaJt. 

vcrzygsweiss dosisrt man zumffidesf eirsen Tsii der Monomere. inftialorsn und gegebanerrfaiis Ragiar wahrand dar 
Poiymeflsation gieichm&Big in das ReaktionssetaB. Die Mommar© und der iniiiator kfinnen jedoch aueh im Reakfor 
$s vorgeiegi u«d pofymarisiert warden, wobei gagebenaniialis gekiihit warden rnuS. 

GerrtaS einar bevorzugten Ausfohrungstorm fchrt man., die Poiymerjsafcn untsr Vewendurtg eines Saatiatex 
durch. ZweckmaSigerweise wird der Saatiatex aus den zu poiymerisierendsn Poiymersrt in der ersten Poiym^lsations- 
phase in Obiichar Weise hargesteilt. Ai-sschiieSendgibt man dan vsffe^eibanden Te8 der yonomeranmia^hung, voraugs- 
weiaa risen dem Zuiaufveriahren, zu. 
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Nach beendeier Polymerisation kann man zur Senkung des Restpotymerengehaites sine NachpoSymerisafen 
unler Zugabe geeigneter SDitiatos'en in foekanntsr Weise c^chfUhren. GewQnschtsrrf&iis kann such sine physikaiische 
Descrfortsrung in ubficher Weise erfoigen, beispSeisweise durch Einieiten von Wassefdampi 

Oia Eins'eiiung dss pH-Werres dm Division auf 4 bis 7. vqrzugsweise Sbia 7 ursd insbesondere 5,5 bis 7, erfoigt 
s durch Zugabs ubiicrief Sasen, z,8, sin Aikaiimeiaiihydroxid, wis NaOH, Ammoniak odes' organiser© Amine, vorzugs- 
weise seiche, die such zur weiteren Neutralisation der Garhoxyigruppefi verweodet werdsn, ere das Copoiymerisai 
ieicht auswaschba? zu macheo. Geeignete Aminesind beispieisweise §Acm~, Of- Oder Trlaikanoiarnine, wte Mono-, Di- 
odes' TMetharso&rsia Triisopropanoiamin Oder 2-.Amino-2-meirMprdpanoi . AikarKJioiamine, wis 2--Amino-2-sthy!p!opan- 
1,8-dici, Oder prirrsare, sekundare odar tertiSrs Aifcytentfne, wie N-N-Dielhyipropyiamin. 
to Dis Bnsteilung dss pH-Wertes auf 4 bis 7 term gegebenenfaiis aueh durch die Zugabe einer PufferiSsung Sffoi- 
gsn. Bewzygts Puffer basiaren auf Alkali- bzw. Ammoniurrsjairbanat Oder -bscarfconal 

Die Basen bzw. Puffer warden vorzugswelse ass verdunnis waSrige Ldsung zu der Dispersion gegeben. 

Die erfindungsserr&Sen Copoiymerisate sind rnsbesondere in der Kosmetik ate Birnbiidner braucnbar. Sis weisen 
sine guts hsarfestigends Wirkung auf und Mchnen steh dadurch aus daS sis das Haar prakiiseh nieh! verkieben. 
ts Die nach dem erisndengsgernsBen Verfahrse erhaitikihe CopQiyn-serisatdispersion kann entweder direkt In eina 
waSnge Haarfestigefzubereriung eingeartjeitet wetdeo Oder es kann sine Ttocknyng vorgenommen werdsn, bsispiais- 
weise sine Spruhtrocknung, so da 3 das Copoiymerisat afs Pylver verwendst und in ein HaarbsharsdUjngsmrtiei «srjge- 
arbeitet warden kann, 

Pusvsr, dia durch Trocknung von erfindungsgemaSen Oispercionen erhsiten warden, soiiten fur die Anwendung in 
so haarkosmeJischen Fcrmuiienaigen vorzugsweise in Ethanoi idslich sain. 

Zitr Verwendung m Naatiehandiungsmitteirt warden die m dem PdymerisaS enthaiteoen Carboxyigruppen teii- 
weise oder voiistandig mil einero ASkaismetaiihydrexid oder einem Amin oeutrafissrt, z weekmaBigetweise zu 30 bis 100 
%, vQrs&igsssfSfse zu 50 bis 100 %. Ais Amine $ind die Gban etwahnten Amine brauchbar. 

Die rsachfo?ganden Beisoieie erlSutern die Erfindung ohns sie zu begrenzen. Die nachfoigend sngegepenen Test- 
25 datsn wurdsn wie foigt srhalteri; 

Schers^abiiitat: 

Sine Probe der Dispersion wurde 15 Minutsr! mit einer Gaschwindigkeit von S00C Upm gsriihrt. Ais MaB fCr die 
w Scnafstabiiitat words die TeiicriengreBersverteilung, gemessen durcb LichtsiretJsing, bastimrrrt. Be; einer scbersfabiten 
Dispersion andsrt sich bsider hier vorgenommenen Seherbeiaskmg cfie TeiichengrdiBenverleiiung nicht signifikarti Bai 
einem Unterschied \rm mehr ate S % ist die Dispersion gegen Scfterung instabil. 

KiafiSsiichkeii in Ethanoi: 

$$ 

Sins Probe der Dispersion wild durch Gefrier- Oder Bpriibirocknwng in ein Puiver iibedObri, in Ethanoi geiost {5 % 
w.%) und nitteis 2-Amino-S-rnethyipropanoi zu 100 % neutraiisiert. 

Die .PrOfprtg suf Kiaripsiichkeil erfoigt visueii. Die Bsurteiiung kann sein: kiar, last kiar, trub und siark tfub. Aus 
anwersdungstecfinischer Sicht sind die Klassifizierungen kiar und fast kiar akzeptabei. 

■;c 

KiariSsiicnksil in Wasser: 

Oi;s Pryfung srfo-gt analog der Kiariosiichkeit in Ethanoi. pH-Lagerslabiiita?: 

Der pH der Dispersion nach 6-monatiger Lagerung bei 25"C wird gemessen. Die Dispersion ist iagerstabfi, wenn 
«s sich der pH urn maxima* 0,15 pH-Einheiten andert. 

Koaguiatanteii: 

Der Koaguisianteli der Dispersion bezogen auf die Monomereinwaage, wird durch Urate bestimmt Koags^atbS- 
so dung iiegt vor, wenn der Koagsjiatanisi! 2:0,1 % ist, 

FOr die nschfoigend beschriebenen Beispieia und Vergiffiohsbetepieie wurde eine Dispes sion wie foigt bergesfeilt: 
Ays 1 g fsiafriumiauryisuifat. 8,7 g sines; handsisubiicfien nichtjonischen Ernuigafors, 100 g Wasser, 1,3 g Sfhyihe- 
xyfthiogiycolat, SO g Methacryisaure. 210 g tert -But>iaayiat und 30 g Ethyiacryiai steiit man sine Emutston her, die im 
ZuiauK'edahren in ein PoiymerisaliorssgefaS, das 500 g Wasser er#*aft, innerhaib von os. 2 Siunden bei ca. 75 - 85*C 
es gegebsnen wurde. Gieic-nzeitlg wurde der initiator, 1 g i^ariumperstiifaJ geisst in Wasssr, ebenfaiis kontinti-sriieh zuge- 
tahrsn. Nach Zuiaufersde wird 1 - 2 h bei dec angegebenen Temperatur nachpoiymerisiert 

Dieses Vsrfahren wird gemaS dsn nachfoigsndsn Beispielen I bis 5 und Vergieichsbeispisien 1 bis 4 modSiziert 
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Nach beendeta- Pofytrserisatiort warden 2 g Ammonia* ais ^Srige Losung zu dsr Dispersion gagebsn. Der pH- 
Wert der tftsung war 5,8. 

Betspiai a 

Nach beendeter Polymerisation wurden 2 g AftSnonisk in Form emer waBdgen Ammoniumhydrogencarbonstlo- 
sung zu der Dispersion gegeben. Der pH-Wert der USsung war 5,8. 

Beispie! 3 

Nach beendeter Polymerisation wurden 1 ,8 g Ammoniak in Form siner waflrigen AmrrsoniiimcafteoriatlosunQ zu der 
Diversion gegetosn. Dsr pH-Wart der Ldsung war 5,7. 

Beispiei 4 

Nach besrsdeJer fWymertsatiort ■mtd&n 8,5 g £-Ammo-2-methylpropano! ais waBnge Losing 21s dsr Dispersion 
gegeben. Oar pH-Wert der LOsung war 5,9. 

Bsispssi 5 

Zu Beginn der Polymerisation gab mars ca. 10 % der eingesetzten Monomerermsteion direct in dla Voriage ood 
stetits daraos roit dero entspreehenden Antes! an initiatoridsung in der ersten Poiymefisationsphass sinest Saafiatex 
her. in dsr zwsiten PoiymerisationsphasB gab man die vsrbieibende MonomermlschLing und die vefbieibende fnrjistof- 
lossing voneinander getfenni kontiniierlich in die Vorlage. Nach beandeter Poiymerisaticn steiits man dan pH-Wwt 
durcn Zugaba von 2,0 g Arnmonsak ais waSrige Losung aul >5 ein. 

Vsfgieiehsbeisjpief 1 

Es wyrda sine Dispersion nach dam in der DE-A431 4305. Seispiel 2, beschriabenen Varfahren ohne jeglscha pH- 
Mod Station hefgeslaiit 

Vargisishsbsispisi 2 

ZujK ErtUiisionssijiaijf wurden 2 g Arorooniak als ws&ige LOsung gegeben. 
Vsfgieicbisbeispiei 3 

in die Vorlage wurden 3 g Ammcniak ais waSrigs Losung gegeban. 
Vefgieiciisbeispie; 4 

Zum EmuiSionszuiauf und in die Voriage wuiden jeweite 1 g Ammoniak ais waftige Lo&yng gegeben. 
Mit den nach den Beispieten und Vergleichsbeispielen erhaltenen Disperssonen wurden die titer) bescbriebensn 
Tests durchgef uhrf. Die erhaltenen Ergabnisse and in der Tabeile susamrnengesteiit: 
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Tabeiis 



Seispsel Nr.. 


SeherBtabsHiat 


Ldsiichkeit in Etharsol 


LSsiiehkeiS in Wasser 


ApH 


Koacsuist 




stabii 


last kiar 


kiar 


<Q,2 


, 

<0,1% 




stebil 


last kiar 


kiar 


< 0,2 


<0,1% 

i 


3 


stabiS 


fast kiar 


kiar 


<G,2 


■5:0,1% 


4 


Stabii 


fest kfar 


kiar 


< 0,2 


<0,1% 


5 


stabii 


kiar 


kiar 




<Q,1% 


Vergi. beisp. 












1 


, 

irsstabsi 


fast kiar 


kiar 


0,3 


<0,1% 




stabif 


stark trOfo 


stark trfib 


<0,2 


> 3% 


3 


stabii 


stark trCb 


irdb 


«0\2 


> 3% 


4 




stark irub 


stark frub 



<0«2 


>3% 



S3 

Das Vergielchsbsispiei 1 reprasentiert das ihn Stand der Technsk (DE-A-43 14 305 und EP-A-648 806} beschne- 
bene Verfehren, Es ist ersichilich, da3 diese Dispersion zwar cfie Anforderungen an die Kiark)siichksit und die Bikiung 
von Kbaguiat erfOiten. ihre Scherstabiiitat unci pH-Stabiiitat aber angenueend 1st 
■ss Die Vergi eichsbssspl els 2 bis 4 zeigen, daS durch Emehuino. des pf-i-Weries wahrend der Polymerisation zwar die 
gesarOnscfcte Scherstabiiitat und pH-Siabilitat sfreieht werden kaon, dagegen aber die lesficbkeii der Coporymerisate 
und die Biidungvon Kcaguiat rocht msfor den Anforderungen entspricht. 

fm Gegertsatat .ctezo sind die nach dem arfirtdungsgemaSen Verfahren erhaitenert Otspersonen schsrstsbil unrf 
pH-stabii, in Wasser und Stharvoi ausreichend losiieh und es ist keine Koaguiatbikiung beobaebten. Es warden aiso 
so esnafider entgegenstehende Anforderunger, giaichseitig erfGtit. 

Paterrtanspruchs 

1 , Verfahren zur Hersfeiiursg von im alkaiischen ipsiichen Copoiyniarisatan auf (Mathjacryiatbasis dutch jadikafische 
as Erfiuteibnspoiymerisation bei einem pH <4, dadurch gekennzeichnet, daB man den pH der Dispersion nach der 

Poiymerisation dutch Zugabe siner Bass auf einen Wert im Bereich von 4 bis 7 einstaiit. 

2, Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daS man den pH der Dispersion auf einen Wert im Bereich 
von 5 bis ? und hisbesoridere S,S bis ? einsteiit. 

40 

3, Veriahren nach Anapruch i Oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB man ais Monomers ein Gemisch aus 

a) 30 bis 72 Gew>% f-Butyiscryiat Oder t-Sutvimethacryiat Oder eirtsm Gemisch davon. 

b) 10 bis 28 Qm.-% AcryisSure Oder Matbacryisaure Oder einam Gemisch davon und 

4$ c) 0 bis 80 G©w.-% mindestens eines weiteran radskaliscrs copo'ymerisiefbaren Monomereo 

vsfwsndet. 

4, Veifehren nach Ansprsjch 3, dadsircb gekennzeicbnet, daS wenigsterts eines der f^onomere (c) ein Howopotyme- 
60 fisat mit einer Giastempecatur <S0*C Kafert. 

5, Vedahren nach Anspruch 3 Oder 4, dadurch gekannzeichriet, daf3 man ais Mwcwe (c) Ethyiacryiai oder ein 
Gemisch aus Sthylacryiat und N-t-Butyiacryiamid verwendet 

ss S. Vejlabrer? nach sinem der vorbergehSiiden Ansprucha. dadurch gakennzeichnet, daS man die Emyisionspoiyme- 
risafion unter Verwendung eines Saatiatex aus ders xup^ymedsierenden Monomeren durchfuhrt, 

Copoiymerisale, eriiSitiKh nach «nem Verfehren aus sinem des" taspruche 1 bis 6. 



S 
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vswencfong cfer Copofyroerisate rsach Arisprueh 7 in Maar&ehandSungsm&eH insbesondere m FiJmbifdnar ' 
HaarfestSgunssiTiitSfeYi. 



